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Abstract: 

FR 2514773 A 



A powder compsn. comprises a stabilised and plasticised PVC (co)polymer, pitch and coal tar oils 
and is improved by contg. 10-30 pts.wtwood flour per 100 pts.wt. compsn. The compsn. pref also 
contains up to 20 pts. of an inorganic filler per 100 pts. compsn. The compsn. is pref. used in sheet 
form. 



Compsn. does not exude oil during storage. It is easily handled, can be transported in sacks e.g. of 
polyethylene, and can be directly fed to processing machines (e.g. extruder, or calender) without 
intermediate re-mixing. 
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La pr6sente invention conceme des compositions pulverulentes 
§ base de chlorure de polyvinyle, de brai et d'huiles de goudron, et un 
proced6 pour leur fabrication. 

Le plus frequeramcnt de tellcs compositions sont connues a l'etat 
de produits finis (feuilles, joncs, produits d'etancheite gelifies). Ainsi 
le brevet britannique n° 1.200.723 decrit la preparation de compositions 
de moulage thermoplastiques contenant du chlorure de polyvinyle, du brai, 
des fibres de renforcement thermoplastiques, des cendres volantes, un 
lubrifiant et un stabilisant. Ces constituants sont melanges a 140°C et 
le m§lange resultant est moule ou transforme en feuille. II y a ainsi 
necessity de stockage separ§ des differents ingredients. De plus, au 
moment de la mise en oeuvre, se pose le probleme du rechauffage des pro- 
duits utilises, particuiiercmeni du brai. Cettc mise en ccuvre ne peut 
etre faite que par le transfoimateur auquel la fourniture d'un pre-melange 
facilement utilisable est pratiquement impossible, ces melanges se presen- 
tant ]e plus souvent sous une forme difficile & manipuler. 

On a essayg de preparer des compositions se pr§sentant sous une 
forme pratique 2 transporter et a manipuler, sin?>lifiant ainsi le travail 
du transformateur, reduit £ la manipulation d'un seul produit. Ainsi le 
brevet frangais n° 2.036.626 decrit des melanges S base de chlorure de 
polyvinyle, de brai et d'huiles de goudron de houille se presentant, entre 
autres formes, I I'etat d'une poudre terreuse, seche, sans consistance. 
Malheureusement les produits d€crits ont 1 1 inconvenient d'Svoluer lors du 
stockage : il se produit un ressuage des huiles entrant dans la composition 
qui provoque la prise en masse du melange, rendant par consequent obliga- 
toire une manipulation inteimgdiaire par le transformateur. 

On a maintenant trouve qu'il est possible d'obtenir des mat6- 
riaux contenant du brai, des huiles de goudron, du chlorure de polyvinyle, 
qui se pr£sentent a l'etat d*une poudre qui a la propria de conserver 
cet aspect meme apres un stockage prolong^. Ce produit est aise h manipuler 
et il peut etre transport^ dans des sacs, par exemple, en polyethylene. 
Le transformateur n'a ainsi qu'un seul produit a traiter, qui peut direc- 
tanent alimenter ses machines de transforation (extrudeuses, calandreuses, 
etc.). 

Un objet de la presente invention consiste en une composition 
pulv€rulente comprenant un polymere ou copolymdre stabilise et plastifig 
du chlorure de vinyle, du brai et des huiles de goudron, caracterisee en 
ce qu'elle contient de 10 a 30 parties en poids de farine de bois pour 
100 parties en poids de composition pulv€rulente . 
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L'hcmopolymere ou copolymere du chlorure de vinyle provient de 
la polymerisation en Emulsion ou en suspension du chlorure de vinyle, 
associe, le cas echeant , Junou plusieurs co-moncmeres tels que 1* acetate 
de vinyle, les esters acryliques et m#thacryliques, le styrene, le buta- 
5 diene, le chlorure de vinylidene, et se prSsente sous forme divis§e, de 
preference I l'etat de poudre. On utilise de preference du chlorure de 
polyvinyle d'indice K compris entre 60 et 80. Sa teneur dans la composi- 
tion est avantageusement comprise entre 25 et 50 % en poids et de prefe- 
rence entre 30 et 40 % en poids. 
10 L'hcmopolymere ou copolymere du chlorure de vinyle est stabilise 

soit avant soit pendant la preparation des oppositions selon 1* invention 
I 1'aide d'au moins un stabilisant connu tel qu f un sel ou savon metallique 
ccnme le stearate de plomb ou de zinc, le iaurate de zinc, un compose 
organo-m€tallique corane le maleate de dibutyletain, un derive epoxyde 
15 conmie l'huile de soja §poxyd€e. 

Le brai de goudron de houille est le residu de la distillation 
du goudron. On peut utiliser n'importe quel type de brai mais de preferen- 
ce un produit solide ayant un point de ramollissement Kraemer-Sarnow (KS) 
ceteris entre 60 et 80°C. La teneur en brai de la composition est avanta- 
20 geusanent comprise entre 4 et 10 parties en poids pour 100 parties en poids 
de coiqposition pulverulente. 

Les .huiles de goudron utilisees sont des produits distillant 
3 tres haute temperature. De preference on utilise la- fraction appeiee 
,f huile de base", provenant de la distillation du goudron et dont elles 
25 constituent la fraction de queue- de distillation. La temperature de distil- 
lation de ces huiles de base est comprise entre 340° et 4O0°C, sous 
pression atmospherique. On utilise ces huiles de base en une quantite 
comprise entre 4 et 11 parties en poids pour 100 parties en poids de 
composition pulverulente. 
30 La farine de bois que contiennent les compositions selon 1' in- 

vention est une farine de bois classique. Elle provient de preference de 
bois tendres tels que les bois resineux et se presente sous forme d'une 
poudre de granulomere comprise avantageusement entre 50 et 400 microns. 
On 1 'utilise S raison de 10 a 30 parties en poids, de preference de 12 a 
35. 17 parties, pour 100 parties en poids de composition pulverulente. Une 

teneur inferieure I 10 parties ne conduit pas i I'obtention d'une composi- 
tion pulverulente stable au stockage. Une teneur superieure a 30 parties 
doit etre evitee car les compositions obtenues deviennent trop sensibles 
1 l'eau, leur geiification est plus lente et les produits finis obtenus 
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sent mo ins souples. 

Secondaironent les compositions selon l f invention peuvent conte- 
nir une charge minSrale. On peut utiliser un ou plusieurs des produits 
dSja d§crits dans ce type de composition : poudre de mica, magnesie, talc, 
5 carbonate de calcium, poudre de pierre, kaolin, sulfate de calcium. La 
teneur en charge min€rale des compositions peut avantageusement atteindre 
20 parties en poids pour 100 parties de composition pulv&rulente. La 
granulomere de la charge min§rale est de preference comprise entre 5 et 
400 microns. 

!0 Les compositions selon 1 T invention peuvent ggalanent contenir 

du bitume, r6sidu de la distillation du petrole. On emploie de preference 
un produit ayant un point de ramollissement KS conpris entre 30 et 50°C 
en une teneur allant jusqu'l 3 parties et de preference comprise entre 
0,5 et 2 parties en poids pour 100 parties en poids de composition pul- 

15 vgrulente. 

Les compositions canprennent Sgalanent au moins un plastifiant 
choisi panni les esters a haut point d 1 ebullition des diacides tels que 
les acides phtaliques, adipique, sebacique. On utilise avantageusement les 
esters de l'acide orthophtalique et d'alcools comportant de 8 a 10 atames 
20 de carbone tels que le phtalate de di-isooctyle, le phtalate de dinonyle, 
le phtalate de didecyle. La teneur des compositions en plastifiant est 
avantageusement comprise entre 15 et 40 % en poids, de preference entre 
20 et 30 %. Ainsi les compositions selon 1' invention canprennent de prefe- 
rence de 40 a 65 parties en poids de polymSre ou copolymere plastifie du 
25 chlorure de vinyle pour 100 parties en poids de composition pulverulente. 

Un autre objet de la pr6sente invention concerne un precede de 
preparation des compositions decrites ci-dessus caracterise en ce qu'il 
consiste & meianger, Si une temperature comprise entre -10°C et + 30°C, un 
polym&re ou un copolymere stabilise du chlorure de vinyle et la farine 
30 de bois, puis k incorporer au melange, sous agitation, le brai et les 
huiles de goudron portes pr6alableraent a une tenperatuTe comprise entre 
70 et 100°C, et au moins un plastifiant du polymfcre ou copolymere de 
chlorure de vinyle. 

L' incorporation d'une charge min6rale a lieu, le cas ech£ant, 
35 par melange avec le polymdre ou le copolymere stabilise du chlorure de 
vinyle et la farine de bois. 

L' incorporation du bitume a lieu, le cas echSant, lors de l'addi 
tion du brai et des huiles de goudron, le bitume etant porte a la m&ne 
temperature. Avantageusement on realise, avant son addition, le melange 
40 d bTai, d'huil s de goudron et de bitume. De preference le plastifiant 
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est ajoutg a ce mglange qui est portg £ une tempgrature de 70 £ 100°C avant 
d'etre ajoutg au mglange de polymere ou copolymdre de chlorure de vinyle, 
de farine de bois et, gventuellement, de charge miliar ale. 

Le mglangeur utilisg est du type classique § pales ou bras 

5 agitgs. La tempgrature du mglange de brai et d f huiles, et le cas gchgant 
de bitume, au moment de son incorporation est telle que, de prSfirence, 
la tempgrature atteinte par la composition obtenue soit, aprfcs 5 a 15 
minutes d f agitation, voisine de 40°C. Une telle tempgrature perroet une 
hcmog&iSisation efficace et n'entraine pas de modification chimique des 

10 divers ingredients par interaction entre eux. La composition obtenue se 
prgsente a l'gtat pulvgrulent et conserve cet aspect aprSs stockage mane 
prolongg. 

Les exeniples suivants, non limitatifs, sont donngs £ titre 
d 1 illustration de 1' invention. 
15 EXB4PLE 1 

Dans un mglangeur & agitation plangtaire camprenant un bol en 
acier inaxydable de 4 litres de capacitg on introduit, en maintenant 
1' agitation pendant toute la durge de la preparation : 

- 300 g de poudre de chlorure de polyvinyle d'indice K - 70 

20 - 190 g de craie en poudre de granulomStrie comprise entre 50 et 200 microns 

- 100 g de farine de bois de sapin de granulans trie moyeime ggale & 

150 microns 

- 10 g de sulfate tribasique de plcmb. 

AprSs homog§nSisation on introduit : 
25 - 240 g d'orthophtalate de diis'ononyle 

Apres deux minutes d 1 agitation on introduit : 

- 160 g d'un mglange de 50 % d'huile de base prcvenant de la distillation 

du goudron et distillant Z 360-370°C, 42 I de brai de KS 70°C et 
8 I de bitune de XS 40°C, portg Z 100°C. 
30 La composition atteint une tempgrature de 40°C et on poursuit 

1' agitation pendant 15 minutes supplgmentaires. La poudre obtenue a une 
densitg apparente, mesurge selon la noime ISO R 60 ggale £ 0,606. 
EXEMFLE 2 

Suivant le mane mode opgratoire qu'S l'exemple 1 on utilise 
35 145 g de craie et 145 g de farine de bois, et on introduit d'abord le 
mglange de brai, d'huiles et de bitune a 80°C et ensuite le plastifiant. 
La poudre obtenue possSde une densitg apparente de 0,52. 

EXEMPLE 3 

Suivant le mode opgratoire qu'S, l'exenple 1, on utilise 
40 40 g de talc de granulangtrie campris entre 10 et 70 microns et 
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250 g de farine de bois de granulcmetrie moyeraie egale ^ 100 microns. 
La poudre obtenue possdde une densitS apparenre de 0,35, 

Les compositions selon l 1 invention trouvent des applications 
dans la fabrication de produits finis sous forme de feuilles, joncs, 

5 mastics d'etanch€it€ etc... A titre d f illustration on trouvera ci-dessous 
un exesnple de transformation de la poudre obtenue selon Texemple 2 en 
une feuille. La poudre est gelifiee sur un malaxeur a 2 cylindres d'ecar- 
tement 2 mm a 130°C pendant 4 minutes en friction et 1 minute en calan- 
drage. La feuille obtenue a une densite de 1,27, une durete Shore D de 

10 80 a -30°C et 28 a +40°C. Apres 6 jouts de maintien a 70°C elle presente 
un retrait de -0,6 % t selon la norme NFT 54105, dans les deux sens, 
longitudinal et transversal. 
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REVENDIC/VHOMS 

1 . Composition pulverulente ccraprenant un polymere ou copolymere 
stabilise et plastifie du chlorure de vinyle, du brai et des huiles de 
goudron, caract§ris£e en ce qu'elle contient de 10 a 30 parties en poids 
de farine de bois pour 100 parties en poids de composition pulverulente. 

2. Composition selon la revendication 1 caracteris€e en ce 
qu'elle comprend jusqu'a 20 parties en poids d'au moins une charge mo- 
rale pour 100 parties en poids de composition pulverulente. 

3. Composition selon l'une des revendications 1 et 2 caract£ris§e 
en ce qu'elle comprend de 40 a 65 parties en poids de polymere ou copoly- 
mSre plastifiS du chlorure de vinyle pour 100 parties en poids de compo- 
sition pulverulente. 

4- Composition selon I'une des revendications 1 a 3 caracterisee 
en ce qu'elle comprend de 4 a 10 parties en poids de brai et de 4 3 11 
parties en poids d'huiles de goudron pour 100 parties en poids de composi- 
tion pulv6rulente. 

5. Composition selon l T une des revendications 1 a 4 caracteri- 
s § e en ce qu'elle comprend en outre jusqu'a 3 parties en poids de bitume 
pour 100 parties en poids de composition pulverulente. 

6. ProcedS de preparation d'une composition selon la revendica- 
tion 1 caractgrisS en ce qu'il consiste k m€langer, 2 une temperature 
comprise entre -10°C et +30°C, un polymere ou un copolymere stabilise du 
chlorure de vinyle et la farine de bois, puis a incorporer au melange, 
sous agitation, le brai et les huiles de goudron portes prealablement a 
une temperature comprise entre 70 et 100°C, et au moins un plastifiant 
du polymere ou copolymSre de chlorure de vinyle. 

7..Procgdl selon la revendication 6 caractgrise en ce que, 
en vue d'.obtenir une composition selon la revendication 2, on melange la 
charge min§rale avec le polymSre ou le copolymere stabilise du chlorure 
de vinyle et la farine de bois. 

8. Proced§ selon la revendication 6 caractSrisS en ce que, 

en vue d ! obtenir une composition selon la revendication 5, on m§lange le 
bitiroe avec le brai, les huiles de goudron et le plastifiant. 

9. Produits finis obtenus par la mise en oeuvre d'une compos i- 
tion selon l'une des revendications 1 § 5. 

10. Produits finis selon la revendication 9 caracterises en ce 
qu'ils se prSsentent sous forme de feuilles. 



